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Verfahren zur HersteUung von 2,4,5 -Trimethylphenylessigsaure 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein neues Verfahren zur HersteUung von 2,4,5- 
. Trimetiiylphenylessigsaure. 
i * ■• . .... .rc* 

•£#»5^T^^ ist ehie . schon . lange ^/bekannte. Verbiridung 

: .{beispielsWeisfe aus: r J."p>ralct. -CHem. 80 (1909) 193; J. Amer. Cheg.. Soc: 58 (1936) 
629-35). Die HersteUung kariri beispjielsweise ausgehend von 2,4,5-Ttiitfe^ylpheinyl- 
acetophenoii durch eine AyiUgerodt-Kindler^Reaktion erfolgen. Bel dieser Methode 
fallen jedoch groBe Mengen schwefelhaltiger Abfalle an. Aufierdem konnen stark 
geruchsbelastigende leichtfluchtige Schwefelverbindungen auftreten. 

Eine weitere Methode geht von 2,4,5-Trimethylbenzylbromid aus. Man stellt daraus 
z.B. mit Natriumcyanid das entsprechende Nitril her, welches anschlieBend verseift 
wird (J. Amer. Chem. Soc. 58 (1936) 629-35; DE-A 19 602 524). Dieses Nitril lasst 
sich auch durch Umsetzung von Durol (1,2,4,5-Tetramethylbenzol) mit Chlorcyan 
bei uber 600°C erhalten (DE-A 2 854 210); hierbei ist jedoch die hohe Giftigkeit von 
Chlorcyan nachteilig. Das benotigte 2,4,5-Trimethylbenzylbromid wiederum kann 
durch Bromierung von Durol mit N-Brom-succinimid hergestellt werden (siehe 
beispielsweise J. Amer. Chem. Soc. 92 (1970) 994-8). Hierbei ist allerdings 
nachteilig, dass solche Bromierungen erfahrungsgemafi auch zu mehrfach bromierten 
Produkten fiihren, so dass aufwendige Reinigungsschritte notwendig werden. 

Eine weitere bekannt gewordene Moglichkeit besteht darin, von 2,4,5-Trimethyl- 
benzylchlorid auszugehen, daraus das Nitril herzustellen (J. Amer. Chem. Soc. 58 
(1936) 629-35; J. Org. Chem. 33 (1968) 2338-42) und dieses dann zu verseifen. 
2,4,5 -Trimethylbenzylchlorid ist bekannt und kann durch Chlormethylierung von 
Pseudocumol (1,2,4-Trimethylbenzol) hergestellt werden. Hierbei ist jedoch als 
ausgesprochen ungunstig anzusehen, dass die Chlormethylierung nur mit unbe- 
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friedigender Selektivitat erfolgt. Es werden Selektivitaten von etwa 75-85 % 
beschrieben (J. Org. Chem. 24 (1959) 1823-5; US 3,658,923). AuBerdem ist die 
Chlormethylierung wegen der.Moglichkeit, dass dabei der hochtoxische Bis-chlor- 
methyl-ether aufiritt, eine nur mit hohem technischen Aufwand durchfuhrbare 
5 Methode. .-. • " 

• " * 

-Erne, weitere. M 

: ^eht schU^Blich d zur 2,4,5-Trimethyl- 

maridelsaure uinzusetzen (Atti Accad., Lettere Arti Palermo; Pt. I 24 (1965) 19-33) 
10 und diese dann iur ^ 2,4,5-Trimethylphehylessigsaur^ zu reduzieren (J. Amer. Chem. 
Soc. 58 (1936) 629-35). Die Herstellung der 2,4,5-Trimeliiylmandelsaure nach dem 
genannten Verfahren hat jedoch den Nachteil, dass unter den tiblichen Reaktionsbe- 
dingungen die bereits entstandene 2,4,5-Trimethylmandelsaure mit weiterem Pseudo- 
cumol reagiert und so erhebliche Anteile an 2,2^4,4^5,5 f -Hexamethyldiphenylessig- 
15 saure entstehen (Atti Accad., Lettere Arti Palermo, Pt. I 24 (1965) 19-33), die 
natiirlich die Ausbeute verringern und zusatzliche Reinigungsschritte notwendig 
machen. 

Alle bisher bekannt gewordenen Methoden zur Herstellung von 2,4,5-Trimethyl- 
phenylessigsaure weisen demnach z.T. erhebliche Mangel und Nachteile auf, die die 
Herstellung von 2,4,5-Trimethylphenylessigsaure erschweren. Da Phenylessigsauren, 
und unter ihnen auch die 2,4,5-Trimethylphenylessigsaure, wichtige Vorprodukte 
beispielsweise fur Wirkstoffe im Pflanzenschutz sind (vgl. WO 97/36868), besteht 
Bedarf an einer technisch einfachen Methode zur Herstellung von 2,4,5-Trimethyl- 
phenylessigsaure. 

Es wurde nun gefunden, dass man 2,4,5-Trimethylphenylessigsaure iiberraschender- 
weise in hoher Ausbeute und Isomerenreinheit erhalt, indem man zunachst Pseudo- 
cumol mit Dichloracetylchlorid in einer Friedel-Crafts-Reaktion zu 2,2-Dichlor-l- 
(2 5 4,5-trimethylphenyl)-ethanon umsetzt, aus diesem mittels einem Alkalimetall- 
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hydroxid die 2,4,5-Trimethylmandelsaure herstellt und diese dann schliefllich zur 
2,4,5-Trimethylphenylessigsaure reduziert. 

Die Herstellung von Mandelsauren durch Umsetzung von Dihalogen-acetophenonen 
- 5 ; . mit einem A&alihiydroxid ist eine bekannte Methiode (siehe beispielsweise: Org. 
. Syntheses 35 (1955) 1 1-14). Ebenfalls ist bereits bekannt, a^^-Trim^tiylphenyl- 
ethanon ;(Xcetyl-pseudbcumoi) bzw. 2-Clior-l-(2,4,5-t^^ 
(CWoracetyl-pseudpcumpl) zu brpmieren, so 2,2 : Dibrom-i-^ 
etiianbn bzw. 2^Bro vixid 
10 diese dann ink wSssriger Kaliumhydroxidlo 2,4,5-Trimetiiylmahdelsaure 
umzusetzen (J. Amer. Chem. Soc. 57 (1935) 1562-4). Diese Methode hat jedoch den 
Nachteil, zweistufig und aufwendig zu sein. 

Dichlorierten Acetophenone lassen sich in einem ebenfalls zweistufigen Verfahren 
15 durch Friedel-Crafts-Acylierung des entsprechenden Aromaten mit Acetylchlorid 
und anschlieBende Chlorierung.herstellen. 

Vorteilhafter ist es jedoch, in einer einstufigen Verfahrensweise den betreffenden 
Aromaten direkt mit Dichloracetylchlorid in einer Friedel-Crafts-Acylierung zum 
20 dichlorierten Acetophenon umzusetzen. 

Wahrend 2,4,5-Trimethylphenyl-ethanon (J. prakt. Chemie <2> 41 (1890) 509; J. 
Amer. Chem. Soc. 52 (1930) 2959-72) und 2-Chlor-l-(2,4 ? 5-trimethylphenyl)- 
ethanon (J. Amer. Chem. Soc. 57 (1935) 1562) bereits seit langem bekannt sind, 
25 wurde das zur Herstellung der 2,4,5 -Trimethylphenylessigsaure nach dem erfin- 
dungsgemaBen Verfahren benotigte 2,2-DicMor-l-(2,4,5-trimethylphenyl)-ethanon 
bisher jedoch nicht beschrieben. 

Die Umsetzung von Pseudocumol mit Acetylchlorid unter Friedel-Crafts-Be- 
30 dingungen liefert 2,4,5-Trimethylphenyl-ethanon in hoher Selektivitat (s. Vergleichs- 



beispiel 1). Die entsprechende Umsetzung mit Chloracetylchlorid ist dagegen deut- 
lich weniger selektiv (s. Vergleichsbeispiel 2 ). 

Es war daher nicht von vornherein zu erwarten, dass bei der Friedel-Crafts-Reaktion 
von Pseudocumol mit Dichloracetylchlorid das 2 5 2-DicM6r-l-(2,4,5-trimethyl- 
phenyl)-ethanon in gemigend hoher Isomereiireiiiheit zu erhalten seih wiirde. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann durch folgendes Schema veranschaulictit 
wefden: '*"..'■ '-' V" * " * \\. 




Ebenfalls Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demnach die neue Verbindung 
2,2-Dichlor- 1 -(2,4 9 5-trimethylphenyl)-ethanon. 

Uberraschenderweise kann nach dem erfindungsgemafien Verfahren die 2A5-Tri- 
methylphenylessigsaure auf einfachere Weise, in besserer Selektivitat und in besserer 
Ausbeute als nach den fruher bekannt gewordenen Verfahren hergestellt werden. 

Die Herstellung von 2,2-DicUor-l-(2 > 4 3 5-trimethylphenyl)-ethanon nach dem ersten 
Schritt des erfindungsgemaBen Verfahrens erfolgt durch Umsetzung von Pseudo- 
cumol mit Dichloracetylchlorid in Gegenwart eine Friedel-Crafts-Katalysators. 



Als Friedel-Crafts-Katalysatoren nach dem erfindungsgemaBen Verfahren konnen 
beispielsweise Aluminiumchlorid, Eisen(III)-chlorid, Zinntetrachlorid oder Zeolithe 
eingesetzt werden. Bevorzugt wird als Friedel-Crafts-Kataylsator Aluminiiimchlorid 
eingesetzt. ' - 

Die Menge an nach dem erfindungsgemaBen Verfahren einzusetzendem Friedel- 
Cralts-katalysator ist nicht Icritisch. So k^pneri beispielsweise ' 0,8 bis 1,2 Mbl 
Katalysiator pro DichloracietylcUorid eingesetzt "werden. Bevorzugt sind 0,9 bis 
1,1 Mbl Didhlof acetylcUorid pro M 

Als Losungsmittel fur die Friedel-Crafts-Reaktion werden nach dem erfindungs- 
gemaBen Verfahren weitgehend inerte Losungsmittel wie beispielsweise Nitrobenzol, 
Schwefelkohlenstoff, Methylenchlorid, 1,2-Dichlorethan oder Pseudoc\imol selbst 
eingesetzt. Bevorzugt sind Schwefelkohlenstoff, 1,2-Dichlorethan und PseudocumoL 
Besonders bevorzugt ist PseudocumoL 

Die Menge an nach dem erfindungsgemaBen Verfahren einzusetzendem Dichlor- 
acetylchlorid ist nicht kritisch xmd kann in weiten Grenzen variiert werden. Bei 
Verwendung eines Losxmgsmittels kann man beispielsweise 0,8 bis 1,2 Mol Dichlor- 
acetylchlorid pro Mol Pseudocumol einsetzen. Bevorzugt sind 0,9 bis 1,1 Mol 
Dichloracetylchlorid pro Mol PseudocumoL 

Verwendet man einen Uberschuss an Pseudocumol als Losungsmittel, wird das 
Verhaltnis von Dichloracetylchlorid zu Pseudocumol naturgemaB deutlich kleiner 
sein. 

Der erste Schritt des erfindungsgemaBen Verfahrens kann bei Temperaturen 
zwischen -20 und +60°C durchgefiihrt werden. Bevorzugt sind Temperaturen 
zwischen -10 und +30°C. 
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Die Reaktionszeiten des ersten Schritts des erfindungsgemaBen Verfahrens betragen 
zwischen 1 und 24 Stunden. 

Als Alkalihydoxid im zweiten Schritt des erfindungsgemaBen Verfahrens kann 
. 5 beispielsweise NaOH, KOH und CsOH eingesetzt werden, Bevorzugt sind NaOH 
. v .und £OH; tjesonderebeyprzugt ist NaQR . : > 

l 0 Die Menge an Alkalihydroxid betragt 3 bis 7 Mol pro Mol 2,2-Dichlor-l (2,4,5- 
1xijiie&ylphenyl)-eth^on. Bevorzugt werderi 4 bis 6 Mol pro Mol 2,2-Dichlor-l- 
10 (2,4,5-trimethylphenyl)-ethanon eingesetzt. 

Als Losungsmittel des zweiten Schrittes des erfindungsgemaBen Verfahrens wird 
Wasser verwendet. 

15 Der zweite Schritt des erfindungsgemaBen Verfahrens kann bei Temperaturen 
zwischen -20 und +120°C durchgefuhrt werden. Bevorzugt sind Temperaturen 
zwischen +20 und +1 1 0°C. 

j 

Die Reaktionszeiten des zweiten Schritts des erfindungsgemaBen Verfahrens 
20 betragen zwischen 1 und 24 Stunden. 

Die Reduktion der 2,4,5-Trimethylmandelsaure im dritten Schritt des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens kann nach verschiedenen grundsatzlich bekannten Methoden 
zur Reduktion von Mandelsauren durchgefuhrt werden, so beispielsweise mittels 
25 Wasserstoff an geeigneten Katalysatoren, oder mittels rotem Phosphor. Bevorzugt 
wird die Reduktion mit rotem Phosphor durchgefiihrt. 

Die Reduktion durch roten Phosphor erfolgt in Gegenwart katalytischer Mengen 
Jodid, eines Losungsmittels und einer starken Saure. 

30 



Der rote Phosphor wird im dritten Schritt des erfindungsgemaBen Verfahrens in 
Mengeri von 0,67 bis 3 Mol pro Mol 2,4,5 -Trimethylmandelsaure eingesetzt. 
Bevorzugt sind 1 bis 2 Mol pro Mol 2,4,5-Trimethylmandelsaure. Uberschiisse an 
rotem Phosphor kpnnen zuriickgewonnen und wiederverwendet werden. 

Als Jodidquelle wird iin dritten Schritt . des erfindungsgemaBen Verfahrens 
Jodwajsserstoflf, KJ bder NaJ verwendet. Grundsatzlich kann auch Jod eingesetzt 
werden. Bevofzugt wird NaJ oder KJ verwendet. 1 : ■/ 

Die Menge an Jodid betragt 1 bis 30 Molprozent (bezogen auf 2,4,5-Trimethyl- 
mandelsaure); bevorzugt werden 5 bis 20 Molprozent eingesetzt. 

Als Losungsmittel im dritten Schritt des erfindungsgemaBen Verfahrenes kommen 
Ameisensaure, Essigsaure, Propionsaure usw., Gemische dieser Losungsmittel, oder 
70 bis 85 %ige wassrige Phosphorsaure in Frage. Bevorzugt sind 70 bis 85 %ige 
wassrige Phosphorsaure und Essigsaure; besonders bevorzugt ist Essigsaure. 

Als starke Saure wird im dritten Schritt des erfindungsgemaBen Verfahrenes konz. 
Schwefelsaure, konz. Salzsaure oder 80 bis 85 %ige wassrige Phosphorsaure einge- 
setzt. Bevorzugt sind konz. Schwefelsaure und konz. Salzsaure. Besonders bevorzugt 
ist konz. Salzsaure. 

Wenn als Losungsmittel 80 bis 85%ige wassrige Phosphorsaure verwendet wird, 
kann auf den Zusatz einer weiteren Saure naturgemaB verzichtet werden. 

Der dritte Schritt des erfindungsgemaBen Verfahrens kann bei Temperaturen 
zwischen +20 und +120°C durchgefiihrt werden. Bevorzugt sind Temperaturen 
zwischen +60 und +110°C. 
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Dle Reaktionszeiten des dritten Schritts des erfindungsgemaBen Verfahrens betragen 
zwischen 1 und 24 Stunden. 

Die Herstellung von 2 3 4,5-Trimethylphenylessigsaure nach dem erfindungsgemaBen 
Verfahren soil durch die folgenden Herstellungsbeispiele erlautert werden: 



Herstellungsbeispiele 



Beispiel 1 : 2,2-Dichlor-l-(2,4,5-trimethylphenyl)-ethanon 

Bei 0-5°C werden in. eine Mischung aus.333 g Pseudocumol und 147,7 g Dichlor- 
acetylchlorid 146,6 g A1C1 3 innerhalb von 2-3 Stimden : poitionswei?e eingetragen. 
Man riihrt danach hoch 2 Stunden bei 0-5 p C und lasst auf Raiimtemperatur kommen. 
Das Reaktioh^eimsch wird in 3300 ml Eiswasser' mit 66,7 g konz" Salzsaure 
eingertitirt. Man extrahiert nut eihmal 350 ml \md zweimal je 500 ml Essigester/Die 
vereinigten organischen Phasen werden mit zuerst 165 ml Wasser und dann 85 ml 
gesattigter wassriger NaCl-Losung ausgeschuttelt, getrocknet \md eingeengt (bis 
70°C Badt. / 1 mbar). Man erhalt 236,1 g Ol, das nach GC 85,57 % Zielprodukt (ZP) 
enthalt = 202,0 g = 87,4 % der Theorie. Des weiteren sind enthalten: 2,8 % Pseudo- 
ctimol; 2,6 % Tetramethylbenzol; 0,57 % isomeres ZP; 2,27 % isomeres ZP; 0,55 % 
isomeres ZP; 0,72 % isomeres ZP; 1,21 % isomeres ZP. Damit betragt die Summe an 
Isomeren des Zielproduktes 5,32 %; d.h. das Verhaltnis ZP zu Isomeren betragt ca. 
94:6. 

! H-NMR (400 MHz, CDC1 3 ): 6 = 2,29 (s; 6H), 2,48 (s; 3H), 6,71 (s., 1H), 7,09 (s; 
1H), 7,50 (s; 1H) ppm. 

MS: m7e = 230 (MT fur 35 C1; ca. 2% rel. Intensitat), 147 (M-CHC1 2 ; 100%), 119 
(Me 3 Ph; 28%). 

Beispiel 2: 2,2-Dichlor-l-(2 > 4 ? S-trimethylphenyl)-ethanon 

Bei 0-5°C werden in eine Losung von 28,3 g Pseudocnmol und 14,8 g Dichlor- 
acetylchlorid in 100 ml Schwefelkohlenstoff 14,7 g A1C1 3 iimerhalb einer Stunde 
portionsweise eingetragen. Man riihrt danach noch 2 Stunden bei 0-5°C, lasst auf 
Raumtemperatur kommen und riihrt weitere 2 Stunden. Zum Reaktionsgemisch 
werden 50 ml 2 N Salzsaure getropft. Man extrahiert mit einmal 50 ml und zweimal 
je 25 ml Essigester. Die vereinigten organischen Phasen werden mit 50 ml gesattigter 
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wassriger NaCl-Losung ausgeschtittelt, getrocknet und eingeengt (bis 50°C Badt. / 
1 mbar). 

Man erhalt 29,51 g 01, das nach GC. 61,49 % Zielprodukt (ZP) enthalt = 18,1 g = 
5 ... 78,3 % der Theorie. Des weiteren sind enthalten: 28,9 % Pseudocumol; 3,2 % Tetra- 
• ; methylbenzol; 0,47 % isomeres ZP; 1,58 % isomeres ZP; 0,40 % isomeres ZP; 
• 0,55 % isorneres ZP; 0,82 % isomeres ZP. Dairut betragt die Summe an isomeren des 
' - 2;ielproduktes 3,82 %; d'hi das Verhaltniis ZP zu Isomeren betragt 94 : 6. 

10 Beispiel 3: 2,2-Pichlor-l-(2,4,5-trimethylphenyl)-ethanon 

Es wird vorgegangen wie in Beispiel 2, mit dem Unterschied, dass in 1,2-Dichlor- 
ethan als Losungsmittel gearbeitet wird. 

15 Man erhalt 28,87 g (M, das nach GC 59,15 % Zielprodukt (ZP) enthalt = 17,1 g = 
74% der Theorie. Des weiteren sind enthalten: 19,4% Pseudocumol; 5,6% 
Tetramethylbenzol; 0,96 % isomeres ZP; 2,71 % isomeres ZP; 0,42 % isomeres ZP; 
0,52 % isomeres ZP; 0,90 % isomeres ZP. Damit betragt die Surhme an Isomeren des 
Zielproduktes 5,51 %; d.h. das Verhaltnis ZP zu Isomeren betragt ca. 91,5 : 8,5. 

20 

Beispiel 4; 2,4,5-Trimethylmandelsaure 

222 g 45%ige Natronlauge und 400 ml Wasser werden vorgelegt und zum 
Ruckfluss erhitzt. Innerhalb von ca. 90 Minuten werden 115,6 g 2,2-Dichlor-l- 
25 (2,4,5-trimethylphenyl)-ethanon zugetropft. AnschlieBend kocht man noch eine 
weitere Stunde, versetzt dann das Reaktionsgemisch bei 45°C mit 400 ml Wasser 
und bei Raumtemperatur mit 400 ml MTBE, trennt die Phasen, schiittelt die wassrige 
Phase nochmals mit 300 ml MTBE aus,.stellt sie dann mit Schwefelsaure sauer und 
saugt den ausgefallenen Feststoff ab. Dieser wird dreimal mit je 50 ml Wasser 
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gewaschen und dann getrocknet. Man erhalt 102,4 g weifien Feststoff, der laut GC 
91 ,9 % Zielprodukt enthalt - 94,1 g = 96,9 % der Theorie. 



Beispiel 5: 2,4,5-Trimethylphenylessigsaure 

.,- . Eine Mischurig aiK 69,9 g 2,4,5-T^ 38,3 g 36 %ige Salzsaure, 

11,2 g rotem Phosphor und 6 g KJ in 270 ml Eisessig Wird 16 Stunden auf 100°C 
erhitrt: AnschlieBend wird "' bei Raumtemperatur mit .i 50 ml Eisessig verdtinnt. Der 
Oberschuss ah Phosphor wird abgesaugt und ihit dreimal 50 ml Eisessig gewaschen. 

10 Das Filtrat wird mit 150 ml Wasser versetzt und die Essigsaure bei 50°C Badt. / 
60'mbar weitgehend abrotiert Die verbleibende Suspension wird mit 5 ml 20 %iger 
Schwefelsaure auf pH 1 'gestellt und der Feststoff abgesaugt. Der Feststoff wird 
dreimal mit je 180 ml Wasser gewaschen, wobei dieses Wasser rum ersten Filtrat 
kommt. Dadurch fallt nochmals Feststoff aus, der liber den schon vorhandenen 

15 Filterkuchen abgesaugt wird. Man wascht nochmals mit 100 ml Wasser und trocknet 
bis rur Gewichtskonstanz. Es resultieren 64,46 g weifier Feststoff, der nach GC 
95,8 % Zielprodukt enthalt = 6 1 ,7 g = 96,2 % d.Th. 

Vergleichsbeispiele 

20 

Vergleichsbeispiel 1; 2,4,5-Trimethylphenyl-ethanon 

Bei 0-5 °C werden in eine Mischung aus 60 g Pseudocumol und 7,85 g Acetylchlorid 
14,7 g A1C1 3 innerhalb von 1-2 Stunden portionsweise eingetragen. Man riihrt 
25 danach noch 2 Stunden bei 0-5°C und lasst auf Raumtemperatur kommen. Das 
Reaktionsgemisch wird in 340 ml Eiswasser mit 7 g konz. Salzsaure eingeruhrt. Man 
extrahiert mit einmal 35 ml und zweimal je 50 ml Essigester. Die vereinigten orga- 
nischen Phasen werden mit zuerst 20 ml Wasser und dann 10 ml gesattigter wassriger 
NaCl-L6sung ausgeschtittelt, getrocknet und eingeengt (bis 70°C Badt. / 1 mbar). 



30 
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Man erhalt 14,44 g Ol, das nach GC 89,82 % Zielprodukt (ZP) enthalt = 12,97 g = 
80,0% der Theorie. Des weiteren sind enthalten: 2,9% Pseudocumol; 0,5% 
Tetramethylbenzol; 0,4 % isomeres ZP; 1,28 % isomeres ZP; 0,49 % isomeres ZP; 
0,30 % isomeres ZP; 0,62 % isomeres ZP. Damit betragt die Summe an Isomeren des 
Zielproduktes 3,09 %; d,h. das Verhaltnis ZP zu Isomeren betragt ca. 97 : 3. 

Vergleichsbeispiel 2: 2-Chlor-l (2,4,5-trimethviphenvlVethanon 

Bei 0-5°C werden in eine Mischung aus"170 g Pseudocumol und 67,7 g Chlor- 
acetylchlorid 88 g A1C1 3 innerhalb von 2-3 Stunden portionsweise eingetragen. Man 
ruhrt danach noch 2 Stunden bei 0-5°C und lasst auf Raumtemperatur kommen. Das 
Reaktionsgemisch wird in 1000 ml Eiswasser mit 20 g konz. Salzsaure eingeruhrt. 
Man extrahiert mit einmal 100 ml und zweimal je 75 ml Essigester. Die vereinigten 
organischen Phasen werden mit zuerst 100 ml Wasser und dann 50 ml gesattigter 
wSssriger NaCl-L6sung ausgeschiittelt, getrocknet und eingeengt (bis 70°C Badt. / 
1 mbar). Man erhalt 125,77 g Ol, das nach GC 65,2 % Zielprodukt (ZP) enthalt = 
82,0 g - 69,5 % der Theorie. Des weiteren sind enthalten: 6,8 % Pseudocumol; 1,8 % 
Tetramethylbenzol; 16,7% isomeres ZP; 8,0% isomeres ZP. Damit betragt die 
Summe an Isomeren des Zielproduktes 24,7 %; d.h. das Verhaltnis ZP zu Isomeren 
betragt ca. 72,5 : 27,5. 
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Patentansprttche 

1. Verfahren zur Herstellung von 2,4,5-Trimethylphenylessigsaure dadurch 
gekennzeichnet, dass man Pseudocumol mit Dichloracetylchlorid in einer 
Friedel-Crafts r Reaktion zu 2;2-Dicmor-l-(2,4 ) 5-trimeihylphenyl)-ethanon 
: umsetzt, aiis diesem mittels eiriem Alkali^etellhydrbxid die 2,4,5-Trimetiayl- 
mandelsaure herstellt und diese zur iA5-Triniethylpnenylessigsaure 
reduziert. 



2. 2,2-Dichlor- 1 -(2 A5-trimethylphenyl)-ethanon. 
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Verfahren zur Herstellung von 2,4,5 -Trimethylph enylessigsaure 

Zusammenfassung 

'.Die yoriiegeiide Erfihdung betrifift ein neues Verfahreri zur Herstellung yon 2,4,5- 
TrimeAyjpheriylessigsaurei bei dem man Pseudocumol init bicnloracetylchiorid in 
dner Friedel-Cra^^ "ft- 
setzt, aus diesem mittels einem Alkalimetallhydroxid die 2,4,5-trimethylmandel- 
saure herstellt und diese zur 2,4,5-Trimethylphenylessigsaure reduziert. 
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